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USE /ADVANTAGE 

(I) is useful for the prodn. of foam baths, shampoos, 
cosmetic prepns. , etc. Ihe process enables the prodn. of 
an opalescent dispersion (I) which can be added to such 
prods, to Improve their appearance and to assist metering, 
which Is not subject to sedimentation in water or ethanol, 
and which has minimum toxicity. 

DETAIL (not claimed) 

Stage (a) is carried out pref. at 75-85°C for 1.5-5 hrs. t 
using mono- and di-phosphates of ethoxylated (4-12 EO) 8-12 
C fatty alcohols (Va), PEG ethers (8-14 glycol units) of 13-14 
C fatty alcohols (Vb) and K or Nfyperdisulphate (IV); the 
size of the polymer particles formed in (a) is increased by 
further growth in (b), with no appreciable increase in the 
number of particles; residual monomer content is reduced in 1 
(c). 

EXAMPLE 

Stage (a) was carried out for 2 hrs. at 80°C under N 2 , 
with 325 pts. wt. water (adjusted to pH 9 with NaOH), 15 
pts. wt. (II) (K value 17), 85 pts. wt. (Ill), 1.25 pts. wt. 
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A process is claimed Tor the prodn. of a strongly opalescent 
aq. dispersion (I) of a polymer of 10-40 wt. % N-vinyl- 
pyrrolidone (II) and 90-60 wt. % styrene (III), which Is 
stable to sedimentation in water and ethano'. Tih» process 
comprises 

(a) prodn. of a dispersion by polyms.u. of (III) In water 
In the presence of (II) with K-value 10-81', a radical-forming 
initiator (IV) and an anionic (Va) and a non-Ionic emulslfler 
(Vb), with stirring at elevated temp. In ti:«* absence of 
oxygen; 

(b) addn. of a further amt. of (Vb); 

(c) continuing the polymsn. by separate addn. of mlxt. 
of (III) and (II) and a soln. of (IV); 

(d) post-poIym,sg.; and 

(e) removing any agglomerated material by filtration. 
Pref., (I) contains 30-45 wt. % solid polymer. 



mlxt. of mono- and di-phosphates (1:1) of 8-10C fatty 
alcohol-(5 EO) (Va), 1 pt. wt. 12-14C fatty alcohol-(ll BO) 
(Vb) and 0.5 pt. wt. K perdisulphate: 4.5 pts. wt. (Vb) was 
then added, followed by separate addn. (during 2 hrs.) of a 
mixt.df 45 pts. wt. (Ill) and 45 pts wt. (II) and a soln. of 
0.5 pt. wt. K perdisulphate in 20 pts wt. water; the mixt. 
was post-polymsd. for 2 hrs. at 80 °C and then filtered. The 
prod, (particles size 134 nm) did not sediment when diluted 
with water or ethanol; a mixt. of 0.03 pts. wt. dispersion In 
100 pts. wt. water had transmission, 65%; when 2.25 pts. wt. 
(Vb) (no Va) was used in (a), the prod, had transmission 
41%, and formed a sediment In both water and EtOH. (4ppl712 • 
HWDwgNo0/0) 
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fah» Erfm u dun9 * etr,fft ein spezielles Polymerisationsver- 
fahren zur Herstellung einer stark trubenden, in Wasser und 
Ethanol sed.mentationsstabilen, wSBrigen Dispersion eines 



00 
CO 
00 
00 



CO 
LU 

D 



BNSDOCID: <DE 3818868A1_I_> 



BUIMDESDRUCKEREI 10.89 908 850/94 



4/60 



OS 38 18 868 2 

1 trennte Zugabe einer Mischung aus Styrol und 

Beschreibung 5?vtaylpyrrohdon und einer L5sung ernes radikal- 

DieErfindungbetrimeinspezieUesPol^erfea^ SfSSSSSSonund 
veSahren zur HersteUung 5 e) ^itfeWg entstandener Agglomerate durch 

Wasser und Ethanol sedimentaUonsstabdei^ w^ngen j/ fltration . 
Disoersion eines Polymerisates aus 10 bis 40Uew. m 

N-?mylpyrrolidonund90bis60Gew.-o/oStyroL des erfindung sgemaBen Verfahrens 

BdtoHerstenungn^ J£ ^Stabst die HersteUung einer Dkpersion durch 

weise von Schaumbadern oder Haarwaschmitteln, ist es sieatzuna^ Wasser ^ Gegenwartvon 
haSnnvoU, eine trflbende Komponente zuzugebe£ to Po ^"™ udon des ^.Werts 10 bis 80 unter Ver- 

^^^«^^^f^Sl^S^ ^S?£s radikalbildenden Initiators, so^e ernes 

oDtisch gefadigeres Aussehen zu verleihen. Hierfur wer we b nichtionischen Emulgators vor. 

E t der Regel waBrige Dispersionen von Trifoungs- "g»S^^di«er Disp ersion erfolgt unter an sich 

nuLtavenvendet,dadieAnwendun^^ wie Ausschl^von Sau- 

^s^^s^^ ^^^^^^ 

t^^^^f^^ tf fi 5 SS— - - Polyvin.lpyrroUdon und 

S afe A^aS waBrige Dispersionen herzustellen, J^^^S ents^andenem Polymerisation 10 

diedn moglichst enges Spektrum beztlglich der Ted- entsteht Der Anted des Polyviny pyrro- 

STenSoBen aufweisen und wobei die ftder^lchen- b* 30 Gew / ^ ^P^"- 

CT6Be der angestrebten Trubungswirkung optmial i m- da beizwec^^ 

SnaBtistFO? die HersteUung kosmenscher Praparate, 25 sat ^ e ^fJ yorzugsweise wassserlQsbche radikalbd- 

KFdimen^si^ denae wSoren vemendet, wie Kalium- oder Ammo- 

hoUschen Anteilen handelt, ist fuBerdem e me Disper oe ^ roxodisu if a t . 

sioninEthanolbzw.Isopropanolanzustreben. niump Emuigatoren kommen besonders be- 

Verfahren zur HersteUung von Dispersionen, die die ^» d Diphosph or S aureester von mit4bis 
obeJ be£hriebenen Aufgaben erfuUen soUea werden 30 ^"g^S ethoxylierten Fettalkoholen mit 8 bis 12 

L Stand der Technik beschriebea So beschredrt be g^ men - m Betracht Entsprechende Alkylate 

spielsweise die belgische Patentanmdd^ 7 06< 96* ergeben beispielsweise in der Regel zu geringe Teri- 

Sate durch Polymerisation von Styrol oder dessen Ho- gta ^^Vesendich dabei ist *e Verwendung 
mologen auf Polymere N-TmyUactame besclmeben. * m ^f^ eringen M enge an anionischem Emulga- 
Nach diesem Stand der Technik werden stabde Disper- emer remiv g s einem Ausfloc k en der 

SentSeldieiedo^ - 2£Sf5^SU insbesondere in aUeohohscher 

DTpeSi^^ -teSST- die erste Polymerisationsstufe wird 

SeUeTdas die obengenannten Nachtede vermeidet und to ^^ ™ e m rachti onischem Emulgator zuge- 
woS die Dispersionen bei ihrer Verwendung erne ^^V^ Dispersion bei der weiteren Her- 

"SSS^S!^^ 50 "S2£S* die HersteUung der Dispersion b zw . 

saSverf ahren zur HersteUung einer stark jgttta** p^g^ortgefuhrt durch gleichzeitige und P ar- 

MJS^'^^^ a^rzugabevon 

40Gew7% N-VinylpyrroUdon un d 90 «*™<*»^ j einer Mischung aus Styrol und N-VmylpyrroU- 
Styrol, gekennzeichnet durch die VerfahrensmaBnah 55 

men 2 einer bevorzugt waBrigen Losung eines radikal- 

a) HersteUung einer Dispersion durch Polymerisie- bddenden Initiators. 

ren von Styrol in Wasser ^Gegenwa^ von Polyn- Zeitraums von 1,5 bis 5 Stunden unter 

nylpyrroUdonmiteinem^-WertyonlO bK SO ei 60 ^ B edingun g e n der ersten Polymensationsstufe. 

nes radikalbUdenden Initiators, ernes amomschen d ^f~ m S ve rmuten, daB durch diese spezieUe Wei- 

S eines nichtionischen Emulgators unter ^ RUhren J^^Xmerisation bevorzugt ein Wachstum 

bei hSheren Temperaturen und unter Sauerstoff- terf^ungder ^ym erzeugte n Tedchen 

ausschluB, , „• . « n ,,ftritl ohne daB im wesentUchen Umfang neue teii- 

b) Zugabe einer weiteren Menge ernes mchaom- 65 J™ t ° t 7 h e e ^ ie TeUchenausder ersten Verfahrens- 
schen Emulgators nach der ersten PoiymensaUons- chen ^^^^ m oieser Stuf e unAuUt 
stufe, . . . . . feictvortedhafLdieEinpolymerisationvonN-Vinyl- 

c) Wekerfuhrung der Polymerisation durch ge- Es 1st vorteutmt, a 
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pyrrolidon durch Einstellen eines pH-Wertes von 8 bis 

10 mittels Alkalihydroxid zu begOnstigen. 
Die Menge an Styrol und N-Vinylpyrrolidon in der 

zweiten Polymerisationsstufe wii-d so gewahlt, daB sich 

em Polymerisat aus 10 bis 40Gew.-0/ 0 N-Vinylovrroli- s 

don und 90 bis 60 Gew.-% Styrol ergibt 

Der Gewichtsanteil des N-Vinylpyrrolidons beim Zu- 
lauf 1 betragt in der Regel 30 bis 50Gew.-% Ein zu 
hoher Anteil an N-Vinylpyrrolidon beeintrachtigt unter 

Umstanden die Trubungswirkung der Dispersion, ein zu i 0 
niednger Anteil unter Umstanden die Stabilitat der Di- 
spersion bei alkoholischer Verdiinnung. ZweckmaBiger- 
weise wird die Menge an Wasser so bemessen, daB sich 
bereits wahrend der Polymerisation der gewunschte 
Feststoff- bzw. Polymerisatgehalt einstellt Dabei sollte , 5 
zweckmafiigerweise ein Feststoffgehalt von 45 Gew -% 

mcht uberschritten werdea In Aor , . . . 

Zur Absenkung der Restmonomerengehalte wird ei- TeMe W««r n5f wi? A PP ar « ur wer den 325 

ne Nachpolymerisation in an sich Oblicher und 3 em S«sSE 15 Teile TSSW " IT" pH ' Wert 9 
Fachmann bekannter Weise durchgefuhrt. Bevorzust ,n SI n rVW£S. P °, , Vi" y I p ?i rr ° I,don mit einei n 
wird unter gleichen Bedingungen Ider bei erh6h?en t JfI I lieSt y ro '- ^ 5 .T^ Emulgator A und 1 
Temperaturen und unter SauerLffausschluB zur Aus vo^Sl^^Jj^ Ka « UI "Pf roxodisulfat 



durch ein thermostatisiertes Heizbad. 

Anionischer Emulgator A: 

Gemisch aus 50Gew.-% Phosphorsauremonoester 
von Cg-Cio-Fettalkohol-polyethylenglykolethern mit 5 
Glykolemheiten und 50Gew.-% eines entsprechenden 
Phosphorsaurediesters. 

Nichtionischer Emulgator B: 

Polyethylenglykolether von C 12 -C 14 -Fettalkoholen 
mit 11 Ethylenglykoleinheiten. 

Beispiel 1 



; .. 7 vuvi nut vYiiascr miscnoa 

re Losung eines radikalbildenden Initiators, beispiels- 
weise tert-Butylperpivalat in Isopropanol, zugegeben 

Abschhefiend wird die erhaltene Dispersion in an sich 
bekannter Weise einer Filtration unterzogen, urn Ag- 
glomerate, die die Sedimentationsstabilitat der Disper- 
sion beeintrachtigen k6nnen, zu entfernen. Besonders 
vorteilhaft ist eine Grobfiltration mit anschlieBender 30 
Feinfiltration, beispielsweise in einer Druckfilterappara- 

Die erfindungsgemaBen Dispersionen weisen zweck- 
mafiigerweise Feststoffgehalte von 30 bis 45Gew-0/o 
bevorzugt 35 bis 40 Gew.-%, auf. 

Nach dem erfindungsgemaBen Verfahren werden op- 
fcmale Ergebnisse erreicht Neben der hervorragenden 
Trubungswirkung und der groBen Sedimentationsstabi- 
litat der Dispersion stellt eine geringe Menge an ent 
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zugesetzt Bei derselben Temperatur werden unter wei- 
25 terem ROhren und Stickstoffzufuhr wahrend 2 Stunden 
zwei Zulauf e parallel zugegeben : 

1. eine Mischung aus 45 Teilen Styrol und 45 Teilen 
N-Vinylpyrrolidon und 

2. 0,5 Teile Kaliumperoxodisulfat in 20 Teilen Was- 
ser. 



661v .uwi win wcuci cs ivi lien 

vorteilhafte erfindungsgemafie Verfahren dar, 

Es sei vermerkt, daB die Besonderheit des erfindungs- 
gemaBen Verfahrens insbesondere in der speziellen Zu- 
gabe der Monomeren und in der Verwendung bestimm- 
ter Emulgatoren liegt. Durch die besondere Mischung 45 
spezieller Emulgatoren in der ersten Polymerisations- 
stufe stellen sich optimale Teilchengrofien in einem au- 
Berordenthch gunstigen engen Verteilungsbereich ein 
In der ersten Stufe wird die Menge an anionischem 
Emulgator mdghchst knapp bemessen, so daB er in der ™ 
fertigen Dispersion keine Oberflacheneffekte mehr be- 
wirkt. Es werden TeilchengrdBen von 100 bis 200 nm 
bevorzugt von 140 bis 180 nm, erhalten. 

Die AT-Werte wurden nach H. Fikentscher, Cellulose- 
chemie, Band 13 58-64 und 71-74 (1932) bestimmt; 55 
dabei bedeutet K - k . 10 3 . Die Messungen wurden in 
waBnger Losung bei 25°C und einer Polymerkonzen- 
tration von 1 Gew.-% durchgefuhrt 



AnschiieBend wird noch 2 Stunden bei 80° C nachpo- 
lymensiert Die Dispersion wird durch Druckfiltration 
35 von Agglomeraten befreit. Der mittlere Teilchendurch- 
messer der dispergierten Teilchen betrSgt 134 nm. Die 
erhaltene Dispersion ist sedimentationsstabil in waBri- 
ger und ethanolischer Verdiinnung. Bei einer Verdiin- 
nung von 0,03 Teilen Dispersion in 100 Teilen Wasser 

*»rcrir\t ei/^Vi Wt±'t A,^*. \A j i-i-> . . 



standendem Agglomera ein ^ weiteres LiterXm ft r H.I """^"uT 3 I 6 " 6 " Dis P ersion ™ K>0 Teilen Wasse 
vorteuhafteeifdungsg^^ 40 ffi;^i^f B Me «?» der T r ~sion bei wei 



Bern Licht in einer 3 cm-Ktivette ein Wert von 65%. 
Beispiel 2 

Die Polymerisation wird in der ersten Stufe mit den 
gleichen Emsatzstoffen und Mengen wie in Beispiel 1 
begonnen. Dann werden 6,8 Teile Emulgator B sowie 
150 Teile Wasser bei 80° C zugesetzt. Die Polymerisa- 
tion wird durch parallelen Zulauf von 

1. einer Mischung aus 125 Teilen Styrol und 25 
Teilen N-Vinylpyrrolidon und 

2. 0,8 Teilen Kaliumperoxodisulfat in 30 Teilen 
Wasser 



Beispiele 

Die angegebenen Teile beziehen sich auf das Ge- 
wicht. 

Verwendete Apparatur: 

i 2 "kF ^"scWiffkolben mit Ankerruhrer, RuckfluBkiih- 
ler, N 2 -Zufuhr, 2 Tropftrichtern und einer Heizung 
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innerhalb von 3 Stunden bei 80° C fortgesetzt. Wahrend 
der Nachpolymerisation bei 80° C uber zwei Stunden 
werden innerhalb der ersten Stunde 0,4 Teile tert-Butyl- 
perpivalat in 15 Teilen Isopropanol zugegeben. 

Die erhaltene Dispersion wird, wie in Beispiel 1 be- 
schneben, filtriert 

Die Dispersion wird wie in Beispiel 1 geprQft und er- 
weist sich sowohl in waBriger als auch in ethanolischer 
Losung als sedimentationsstabil. Transmission 56%. 

Vergleichsbeispiel 1 

Verwendung einer Qberschussigen Menge anionischen 
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Emulgators: 

Die HersteUung erfolgt wie in Beispiel 1 beschrieben, 

LerisationsstufenAderZugab^ » 
zusatzUch 1,25 Teile des Emulgators A zugegeben wer 
den. Die erhaltene Dispersion hat eine mittlere s Te d- 
chengroBe von 133 nm und ist bei waBnger Verdtanung 
sedtoentationsstabfl,flocktjedochmethanoUscherVer- 

dunnungaus.Transmission:68%. 10 
Vergleichsbeispiel 2 
Verwendungeineseinzigen Emulgators: ^ 

Die HersteUung erfolgt, wie inBeispiel 1 besctoieben, 
mit dem Unterschied, daB in der ersten Polymensations- 
stufe nur 2£5 Teile Emulgator B verwendet werden. 

Dte Shldtene Dispersion ist weder in waBnger noch 
in ethanolischer Losung sedimentationsstabiL Transnus- 20 
sion:41%. 

Patentanspriiche 

1 Verfahrenzur HersteUung einer stark trubenden, 25 
in Wasser und Ethanol sedimentauonsstabUen, 
waBrigen Dispersion ernes Polymerisates aus 10 bis 
40Gew.-«>/o N-Vinylpyrrobdon und 90 bis 1 60 
Gew.-°/o Styrol, gekennzeichnet durcb die Vert an- 

rensmaBnahmen . U d«u™- 30 

a) HersteUung einer Dispersion durch Polyme- 

risieren von Styrol in Wasser in Gegenwart 
von PolyvinylpyrroUdon mit einem iC-Wert 
von 10 bis 80, eines radikalbUdenden Initiators, 
eines anionischen und eines nichtionischen 35 
Emulgators unter Riihren bei hoheren Tempe- 
raturenundunterSauerstoffausschluB, 

b) Zugabe einer weiteren Menge ernes nichtio- 
nischen Emulgators, 

dWeiterfflhrung der Polymerisation durch ge- 40 
trennte Zugabe einer Mischung aus Styrol und 
N-VinylpyrroHdon und einer L6sung ernes ra- 
dHcalbUdenden Initiators, 

d) Nachpolymerisationund 

e) Entfernung entstandener Agglomerate 45 
durch FUtration. . 

2. Verfahren zur HersteUung einer Dispersion nach 
Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB del ■ Fest- 
stoffanteU an Polymerisat der erhaltenen waBngen 
Dispersion 30 bis 45 Gew betragt 50 
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